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摘　要 :采用硅胶柱色谱、制备薄层色谱、制备高效液相、葡聚糖凝胶 Sephadex LH220等方法进行分离纯化 ,根

据光谱数据进行结构鉴定。从乙醇提取物中分离得到了 8个化合物 ,分别鉴定为 :异土木香内酯 (1) , 11, 132二
氢异土木香内酯 (2) ,土木香内酯 ( 3) ,β2谷甾醇 (4 ) , 32hydroxy211, 132dihydroisoalantolactone ( 5) , macrophyllilac2
tone E (6) , urs2122en2182H232O2β2D 2glucopyranoside (7) , caffeic acid anhydride (8)。化合物 7和 8系首次从该属植

物中分离得到。
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Abstract: To study the components in the roots of Inula helen ium , the chem ical constituents were isolated by chromatog2
raphy and identified by spectral data. Eight compounds, isoalantolactone (1) , 11, 132dihydroisoalantolactone (2) , alanto2
lactone (3) ,β2stiosterol(4) , 32hydroxy211, 132dihydroisoalantolactone (5) , macrophyllilactone E (6) , urs2122en2182H232
O2β2D 2glucopyranoside (7) , caffeic acid anhydride (8) were isolated and identified. Compounds 7 and 8 were reported for

the first time from the genus of Inula.
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　　土木香 ( Inu la helen ium )系菊科旋覆花属 ( Inu la

L. )植物 ,为多年生草本 ,其根供药用 ,具有健胃、利

尿、祛痰和驱虫等功效 [ 1 ]。性温 ,味辛、苦。在我国

分布于新疆 ,其它许多地区常栽培。

近年来国内外对土木香药理活性研究发现土木

香内酯类成分有抗肿瘤细胞增殖作用和抗结核分支

杆菌等作用 [ 224 ]。目前对土木香化学成分研究较少。

作者对土木香进行了系统的化学成分研究。从乙醇

提取物的二氯甲烷萃取部分中分离鉴定了 8个化合

物 ,根据波谱数据并和相关文献对照鉴定了它们的

结构 ,其中化合物 7和 8系首次从该属植物中分离

得到。

1　仪器与药材

分析型高效液相色谱仪 ;制备型高效液相色谱

仪 ;红外光谱仪 ;暗箱式紫外分析仪 (WD29403C

型 ) ;
1
H NMR核磁共振仪 (Varian Unity Inova 300

MHz, Varian Unity Inova 500 MHz) ,
13

C NMR核磁共

振仪 (Varian Unity Inova 125 MHz)。薄层用硅胶 GF254

(青岛海洋化工厂 ) ,柱色谱所用硅胶为 300～400目

(青岛海洋化工厂 ) ,制备液相所用流动相试剂均为色

谱纯 (迪马 , Fisher) ,其余试剂均为分析纯。

土木香购于河北省安国市药材市场 ,并由河北

医科大学药学院生药学教研室聂凤禔教授鉴定为土

木香 ( Inu la helen ium )。

2　提取与分离

干燥的土木香 ( Inu la helen ium )根 3. 0 kg适当

粉碎后 ,用 99%的乙醇回流提取三次 ,每次两小时。



过滤 ,将所得滤液合并后减压浓缩至膏状。将土木

香提取物浸膏悬浮在饱和盐水中 (使之成为约 1g/

m l的水溶液 ,水浴低温加热助溶 ) ,用石油醚、二氯

甲烷、乙酸乙酯依次萃取。取土木香二氯甲烷部分

58 g,进行柱色谱硅胶分离 ,二氯甲烷 2丙酮 (30∶1→

1∶1)梯度洗脱 ,收集流份 ,共接收 78份。经进一步

分离纯化得到化合物 1～7。土木香乙酸乙酯部分 8. 5

g,进行柱色谱硅胶分离。用二氯甲烷 2乙酸乙酯 2甲醇
(16∶2∶2)梯度洗脱 ,收集流份共接收 48份 , Fr (223)析

出桔黄色固体 ,经葡聚糖凝胶 Sephadex LH220纯化得

到化合物 8。

3　结构鉴定

化合物 1　无色针晶 (丙酮 ) , E I2MS m / z: 232

[M ]
+。结合

1
H NMR与 13

C NMR数据 ,确定其分子

式为 C15 H20 O3。化合物 1的 1
H NMR ( CDCl3 , 500

MHz)δ: 6113 ( 1H, br1s, H213a) , 5159 ( 1H, br1s, H2
13b) , 4177 ( 1H, br1s, H215a ) , 4145 ( 1H, br1s, H2
15b) , 4151 (1H, br1s, H28) , 2199 (1H, m, H27) , 2134

(1H, d, J = 1210 Hz, H23b) , 2121 ( 1H, d, J = 1610

Hz, H29a) , 2101 ( 1H, m, H23a) , 1185 ( 1H, J = 1215

Hz, H25) , 1175 ( 1H, o1m, H26a) , 1171 ( 1H, o1m, H2
9b) , 1160 ( 2H, o1m, H22 ) , 1154 ( 1H, o1m, H21a) ,

1140 (1H, m, H26b) , 1125 ( 1H, m, H21b) , 0183 (3H,

s, 142CH3 ) ;
13

C NMR ( CDCl3 , 125 MHz)δ: 4113 ( C2
1) , 2217 ( C22) , 3618 ( C23) , 14819 ( C24 ) , 4612 ( C2
5) , 2715 (C26) , 4015 (C27) , 7618 (C28) , 4212 (C29) ,

3413 (C210) , 14212 (C211) , 17017 (C212) , 12012 (C2
13) , 1717 (C214) , 10616 ( C215)。以上数据显示该

化合物是一个倍半萜且具有一个叔甲基、两个环外

双键和一个β2不饱和内酯的特征信号 ,经与文献 [ 5 ]

对照 ,确定化合物 1为 isoalantolactone。

化合物 2　无色片晶 (丙酮 ) ,结合
1
H NMR与 13

C NMR数据 ,确定其分子式为 C15 H22 O3。
1
H NMR

(CDCl3 , 500 MHz)δ: 4178 ( 1H, br1s, H215a) , 4148

(1H, br1s, H215b ) , 4148 ( 1H, br1s, H28 ) , 21805

(1H, m, H211) , 2139 (1H, m, H27) , 2133 ( 1H, m, H2
3a) , 2117 (1H, d, J = 1513 Hz, H29a) , 2101 ( 1H, m,

H23b) , 1179 ( 1H, d, J = 1213 Hz, H25 ) , 1157 ( 1H,

o1m, H26a) , 1155 ( 2H, o1m, H22 ) , 1153 ( 1H, m, H2
1a) , 1124 (3H, d, J = 619 Hz, 132CH3 ) , 1114 (1H, m,

H26b) , 0181 ( 3H, s, 142CH3 ) ;
13

C NMR ( 125 MHz,

CDCl3 )δ: 4118 (C21) , 2113 (C22) , 3618 (C23) , 14914

(C24) , 4615 (C25) , 2217 (C26) , 4116 (C27) , 7718 (C2
8) , 4212 (C29) , 3418 (C210) , 4013 (C211) , 17915 (C2
12) , 913 ( C213) , 1718 ( C214) , 10614 ( C215)。以上

数据经和化合物 1对照发现一个β2不饱和内酯的双
键消失 ,出现一个甲基的二重峰 ,根据这些特征确定

化合物 2为 11, 132dihydroisoalantolactone。该化合

物已从该属植物 [ 6 ]中分离得到。

化合物 3　无色羽状结晶 (甲醇 ) , IRυKB r
max cm

21
:

2927 (νCH ) , 1757 (νC =O )。EI2MS m / z: 232 [M ]
+。1 H

NMR (CDCl3 , 500 MHz)δ: 6120 ( 1H, d, J = 118 Hz,

H213a) , 5162 (1H, d, J = 118 Hz, H213b) , 5115 ( 1H,

d, J = 319 Hz, H26) , 4182 ( 1H, m, H28) , 3157 ( 1H,

m, H27) , 2146 ( 1H, m , H24 ) , 2111 ( 1H, d, J = 1515

Hz, H29a) , 1182 ( 1H, m, H21a) , 1159 ( 2H, o1m, H2
2) , 1159 ( 1H, o1m, H23b) , 1155 ( 1H, o1m, H29b) ,

1145 ( 1H, m, H21b ) , 1121 ( 3H, s, 142CH3 ) , 1115

(1H, m , H23a) , 1111 (3H, d, J = 810 Hz, 152CH3 ) ;
13

C NMR (125 MHz, CDCl3 )δ: 1710 (C21) , 3310 (C22) ,

4210 (C23) , 3719 (C24) , 14915 ( C25) , 11910 (C26) ,

3918 (C27) , 7617 (C28) , 4219 (C29) , 3219 (C210) , 14011

(C211) , 17018 (C212) , 12210 (C213) , 2818 (C214) , 2218

(C215)。以上数据与文献 [7 ]对照 ,确定化合物 3为

alantolactone。

化合物 4　无色片晶 (丙酮 )。1 H NMR ( 300

MHz, CDCl3 )δ: 5116 ( 1H, br1d, J = 514 Hz, H26 ) ,

3133 (1H, m, H23) , 0166 (3H, s, 182CH3 ) , 1100 ( 3H,

s, 192CH3 ) , 0193 ( 3H, d, J = 810 Hz, 212CH3 ) , 0184

(6H, d, t, 262CH3 , 292CH3 ) , 0181 ( 3H, d, 272CH3 )。

以上数据与文献 [ 8 ]对照 ,确定化合物 4为β2sitoster2
ol。

化合物 5　无色针晶 (甲醇 ) ,结合
1
H NMR与 13

C NMR数据 ,确定其分子式为 C15 H22 O3。
1
H NMR

(CDCl3 , 500 MHz)δ: 5115 ( 1H, br1s, H215a) , 4169

(1H, br1s, H215b) , 4149 (1H, br1s, H28) , 4102 (1H,

br1s, H23) , 2184 (1H, m , H211) , 2140 (1H, m, H27) ,

2124 (1H, d, J = 1513, 1515 Hz, H29a) , 2101 (1H, m,

H22a) , 1175 ( 1H, d, J = 1215 Hz, H25 ) , 1165 ( 1H,

o1m, H21a) , 1160 ( 1H, o1m , H26b) , 1151 ( 1H, o1m,

H22b) , 1148 ( 1H, o1m , H29b) , 1134 ( 1H, m, H21b) ,

1125 ( 1H, d, J = 715 Hz, 132CH3 ) , 0182 ( 1H, s, 142
CH3 ) ; 13 C NMR ( CDCl3 , 125 MHz)δ: 40105 ( C21 ) ,

32118 (C22) , 73116 (C23) , 151149 ( C24) , 44193 ( C2
5) , 21139 ( C26 ) , 40111 ( C27 ) , 77160 ( C28 ) , 42119
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(C29) , 34157 (C210) , 41173 (C211) , 179128 (C212) ,

9133 (C213) , 17180 (C214) , 103137 (C215)以上数据与

文献 [9 ]对照 ,确定化合物 5为 32hydroxy211, 132dihydroi2
soalantolactone。

化合物 6　无色油状物 , IRυCHCl3, film
max cm21 : 3411

(νOH ) , 2932 (νCH ) , 1737 (νC =O ) , 1633 (νC = C )。E I2
MS m / z: 248 [M ] +。1 H NMR ( CDC13 , 500 MHz)δ:

1127 (3H, s, CH3 214) , 1129 ( 3H, d, J = 410 Hz, CH3 2
15) , 116521172 ( 2H, o1m, H21 ) , 1153 ( 1H, m, H2
2a) , 1186 ( 1H, m, H22b) , 1165 ( 1H, m, H23a) , 1172

(1H, m, H23b) , 1156 (1H, m, H29a) , 2117 (1H, dd, J

= 1310, 610 Hz, H29b ) , 2178 ( 1H, m , H24 ) , 4144

(2H, d, J = 318 Hz, CH2 213) , 4182 (1H, dd, J = 1310,

610 Hz, H28 ) , 6136 ( 1H, br1 s, H26 ) ;
13

C NMR

(CDCl3 , 125 MHz)δ: 3917 ( C21 ) , 3411 ( C22 ) , 2016

(C23) , 4016 (C24) , 11812 (C25) , 11216 (C26) , 16317

(C27) , 7615 (C28) , 4312 (C29) , 3816 ( C210) , 15819

(C211) , 17419 ( C212 ) , 5514 ( C213 ) , 1810 ( C214 ) ,

2915 (C215)。以上数据与文献 [10 ]对照 ,确定化合物 6

为 macrophyllilactone E。

化合物 7 　白色粉末。1 H NMR ( CDCl3 +

CD3 OD , 500 MHz)δ: 1196 (1H, d, J = 715 Hz, H21a) ,

1172 (1H, m, H21b) , 2173 (1H, m , H22a) , 2170 (1H,

m, H22b) , 4100 ( 1H, br1s, H23) , 5134 ( 1H, br1s, H2
12) , 2112 ( 1H, m, H211a ) , 1152 ( 1H, m, H211b ) ,

0192 ( 6H, s, CH3 223, 24 ) , 0165 ( 3H, s, CH3 225 ) ,

0189 ( 3H, s, CH3 226 ) , 0184 ( 3H, s, CH3 227 ) , 0166

(3H, s, CH3 228) , 0197 (3H, d, J = 610 Hz, CH3 229) ,

0187 (3H, d, J = 610 Hz, CH3 230) ;葡萄糖部分的氢

δ: 5107 ( 1H, d, J = 715 Hz, H21′) , 4158 ( 1H, J = 12

Hz, H26a′) , 4142 (1H, m, H26b′) , 4130 (2H, br1s, H2
3′, H24′) , 4107 (1H, m, H25′) , 3195 (1H, m, H22′) ;

13

C NMR (CDCl3 , 125 MHz)δ: 3919 (C21) , 3914 (C22) ,

7811 (C23) , 12119 ( C212) , 14019 ( C213) , 10216 ( C2
1′) , 7816 (C22′) , 7817 (C23’) , 7117 (C24′) , 7514 (C2
5′) , 6218 (C26′)。以上数据与文献 [ 11 ]对照 ,确定化

合物 7为 urs2122en218α2H232O2β2D 2glucopyranoside。

化合物 8　黄色方晶 (甲醇 )。1 H NMR (CD3 OD,

500 MHz)δ: 7147 ( 2H, d, J = 1610 Hz, H27, H27′) ,

6198 (2H, d, J = 210 Hz, H22, H22′) ; 6187 ( 2H, dd, J

= 2. 0, 810 Hz, H26, H26′) , 6172 (2H, d, J = 815 Hz,

H25, H25′) ; 6116 ( 2H, d, J = 1610 Hz, H28, H28′)。
以上数据与文献 [ 12 ]对照 ,确定化合物 8为 caffeic

acid anhydride。
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